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PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



Applicant's or agent's file reference 
AM 1507-DD 


FOR FURTHER ACTION SeC Notif,cation of Transmittal of International 

Preliminary' Examination Report (Form PCT/IPEA/416) 


International application No. 

PCT/FR00/01416 


International filing date (day/month/year) 
25 May 2000 (25.05.00) 


Priority date (day/month/year) 

16 July 1999(16.07.99) 


International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 
B01J 19/18 


Applicant 


ATOFINA 





This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



2. This REPORT consists of a total of 



_ sheets, including this cover sheet. 



r— j This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority 
(see Rule 70. 1 6 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of 



. sheets. 



This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

S?5£Hf d s L atem f nt u , nder Article - 35(2 > ^ ith t0 novelty, inventive step or industrial applicability 

citations and explanations supporting such statement <win,aunny, 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



I 


I2SI 


II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


IE1 


VIII 





Date of submission of the demand 

30 August 2000 (30.08.00) 



Date of completion of this report 

19 October 2001 (19.10.2001) 



Name and mailing address of the IPEA/EP 



Facsimile No. 



Authorized officer 



Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/FROO/01416 



I. Basis of the report 



1 . This report has been drawn on the basis of {Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 1 4 are referred to in this report as ' originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments.). 

| | the international application as originally filed. 

the description, pages M3 , as originally filed, 

pages filed with the demand, 

pages _, filed with the letter of „ : 



the claims, 



pages 

Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



, filed with the letter of 



1-16 



. , as originally filed, 
, as amended under Article 19, 

. , filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



the drawings, 



sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



1/3-3/3 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ 

the description, pages 

the claims, Nos. 



□ 

the drawings, sheets/fig 



3 r~l This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 

4. Additional observations, if necessary: 
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INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 


International application No. 
PCT / FR 00/0141 £ 


V. 


Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability- 
citations and explanations supporting such statement ' 


1. 


Statement 








Novelty (N) Claims 1 


- 1 6 VES 






Claims 


NO 




Inventive step (IS) Claims 


YES 






Claims 1 


-16 NO 




Industrial applicability (IA) Claims 1 


~ 16 YES 






Claims 


NO 


2. 


Citations and explanations 






1 . 


Reference is made to the following documents: 






Dl: EP-A-0 702 033 








D2 : US-A-4 438 074 








D3 : EP-A-0 633 060 






2 . 


D1-D3 disclose devices comprising stirred reactors, 
fluid intake and evacuation means and having a 






plurality of agitators. D3 describe 


s the use of the 






device in gas-liquid-solid methods 


(Dl: abstract, 






page 3, line 30 to page 4, line 19, 


page 4, lines j 






51-53, figures; D2 , abstract, column 1, line 62 to 






column 2, line 41, Claims 1-6, figures; D3 , 






abstract, column 1, lines 1-6, column 2, line 34 to 






column 4, line 33 and column 4, lines 35-42, column 






5, lines 32-39, Claims 1-8, figures) . 




3 . 


The subject matter of Claim 1 differs from the 
device according to Dl in that the device has 
gaseous reagent injection means at the bottom of the 
reactor. Consequently, the subject matter of Claims 
1-16 is novel over the device according to Dl (PCT 






Article 33(2)). 
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International application No. 
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This feature is merely one of the possibilities for 
which a person skilled in the art might opt, 
depending on the particular case, from a number of 
obvious possibilities for solving the stated problem 
(such as independently introducing gaseous reagents) 
without an inventive step being involved. 

Consequently, the subject matter of Claims 1-14 does 
not involve an inventive step with respect to Dl 
(PCT Article 33 (3) ) . 

4. The subject matter of Claim 1 differs from the 
devices according to D2 or D3 in that the device has 
a plurality of outward-flow turbines. Consequently, 
the subject matter of Claims 1-16 is novel over the 
devices according to D2 and D3 (PCT Article 33(2)) . 

Using a plurality of agitators to improve the 
reaction mixture is very well known from the prior 
art. The applicant has not shown that using a 
plurality of outward-flow turbines in place of other 
agitator combinations has a surprising or unexpected 
effect . 

Consequently, the subject matter of Claims 1-16 does 
not involve an inventive step (PCT Article 33(3)). 

5. The applicant's attention is drawn to the fact that 
the experimental part of the application shows only 
that the conversion rate of a reactor having two or 
three agitators is higher than in a reactor with a 
single agitator. 



Form PCT/IPE A/409 (Box V) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 
PCT/FR 00/01416 



VII. Certain defects in the international application 

The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 

Contrary to the requirement of PCT Rule 5.1(a) (ii) , the 
relevant prior art disclosed in documents D1-D3 has not 
been indicated in the description, nor have these 
documents been cited. 



Form PCT/IPEA/409 (Box VII) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 
PCT/FR 00/01416 



VIII. Certain observations on the international application 



The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the claims are fully 
supported by the description, are made: 

1. The features disclosed in device Claims 10-12 serve 
more to explain the method of using the device than 
to clearly define the device in terms of technical 
features. The limitations intended to be defined by 
these features are not therefore clearly indicated 
in this claim, contrary to PCT Article 6. 



2. Claim 13 is not supported by the description, as 

required by PCT Article 6, given that its scope is 
broader than that justified by the description (see 
page 3, lines 2 8-29) . 
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Commissioner 
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United States Patent and Trademark 
Office, PCT 

2011 South Clark Place Room 
CP2/5C24 

Arlington, VA 22202 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

en sa qualite d'office elu 


Date d'expedition 

25 janvier 2001 (25.01.01) 




Demande internationale no: 

PCT/FR00/01416 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire: i 
AM 1507-DD 


Date du depot international: 

25 mai 2000 (25.05.00) 


Date de priorite: 

16 juillet 1999 (16.07.99) I 


Deposant: 

DEVIC, Michel 



1. L'office designe est avise de son election qui a ete faite: 

| X| dans la demande d'examen preliminaire international presentee a I'administration chargee de I'examen preliminaire 
international le: 

30 aout 2000 (30.08.00) 



f^J dans une declaration visant une election ulterieure deposee aupres du Bureau international le: 



2. Selection | X | a ete faite 

| j n'a pas ete faite 

avant I'expiration d'un delai de 19 mois a compter de la date de priorite ou, lorsque la regie 32 s'applique, dans le delai vise 
a la regie 32.2b). 



V 





Fonctionnaire autorise: 


Bureau international de I'OMPI 


34, chemin des Colombettes 




1211 Geneve 20, Suisse 


J. Zahra 


no de telecopies: (41-22) 740.14.35 


node telephone: (41 -22) 338.83.38 


Formulaire PCT/IB/331 (juillet 1992) 


3779298 




PCT 

RAPPORT D' EXAM EN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



R6f6rence du dossier du deposant ou du 
mandataire 




AM 1507-DD/MD 



Demande Internationale n° 
PCT/FR00/01416 



Date du depot international Qour/mois/ann6e) Date de priorite (jour/mois/ann6e) 
25/05/2000 16/07/1999 



Classification Internationale des brevets (CIB) ou a la fois classification nationale et CIB " " 

B01J19/18 

Deposant ; ™ 

ATOFINA 

1. Le present rapport d'examen preliminaire international, <§tab!i par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conform^ment a I'article 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 5 feuilles, y compris la prSsente feuille de couverture. 

□ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revindications ou des dessins qui c 
§te modifies et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres d« 
1'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et Instruction 607 des Instructs 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 

I S Base du rapport 

II □ Priorite 

III □ Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 

duplication industrielle 

IV □ Absence d'unite de I'invention 

V S Declaration motivee selon rarticle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 

duplication industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

VI □ Certains documents cites 

VII H Irregularites dans la demande internationale 

VIII H Observations relatives a la demande internationale 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
internationale 



Date d'achevement du present rapport 



30/08/2000 



19.10.2001 



Nom et adresse postale de Padministration chargee de 
I'examen preliminaire international: -^i^J'^:^=^~^^ 





Fax: +49 89 2399 - 4465 



N° de telephone +49 89 2399 8137 



Formulaire PCT/I PEA/409 (feuille de couverture) (janvier 1994) 




RAPPORT D'EXAMEN 

PRELIM1NAIRE INTERNATIONAL Demande internationale n° PCT/FROO/O 



I. Base du rapport 

1. En ce qui concerne les elements de la demande internationale (les feuilles de remplacement qui ont ete rerr 
a I'office recepteuren reponse £ une invitation faite conform6ment a Particle 14 sont considerees dans le pr£ 
rapport comme "initialement d£pos6es" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'eiles ne contienn 
pas de modifications (rdgles 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

1-13 version initiate 



Revendications, N°: 

1-16 version initiate 

Dessins, feuilles: 

1/3-3/3 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiqu<§s ci-dessus 6taient k la disposition de I'administratior 
lui ont ete remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a 6te deposee, sauf indication contra 
donnee sous ce point. 

Ces elements §taient a la disposition de i'administration ou lui ont 6te remis dans la langue suivante: , qui est 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la r£gle 23.1(b)). 

□ la langue de publication de la demande internationale (selon la rfegle 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen pr§liminaire internationale (selon la r&gle 55.2 ou 
55.3). . 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 
internationale (le cas §ch<§ant), I'examen preliminaire internationale a ete effectuS sur la base du listage des 
sequences : 

□ contenu dans la demande internationale, sous forme 6crite. 

□ d§pose avec la demande internationale, sous forme dechiffrabie par ordinateur. 

□ remis ulterieurement k ('administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a I'administration, sous forme dechiffrabie par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ulterieurement ne va pas au-del 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposee, a 6te fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrabie par ordinateur sont identiqu 
celles du listages des sequences Presents par 6crit, a ete fournie. 

4; l_ es modifications ohf entraTne I'annulatioh : 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-Vtll, feuille 1) (juillet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



□ de la description, pages : 

□ des revendications, n 08 : 

□ desdessins, feuilles: 

5. □ Le present rapport a ete form ule abstraction 



Demande intemationale n° PCT/FRoo/( 



considei 



6. Observations complementaires, !e cas echeant : 



V. Declaration motivee selon I'artiele w>\ - ■ 

1. Declaration 
Nouveaute 

Activite inventive 



Oui: Revendications 1-16 
Non: Revendications 



Oui : Revendications 

Non: Revendications 1-16 

Possibi.ited-app.icationindustrie.le Oui: Revendications 1-16 

Non: Revendications 

2. Citations et explications 
voir feuille separee 



VII. Irregularites dans la demande Internationale 

SUiVantes ' co ^mant la forme ou le 



voir feuille separee 



contenu de la demande intemationale, ont ete constatees : 



VIII. Observations relatives a la demande Internationale 

Les observations suivantes sont faites 
et de la question de : 
voir feuille separee 



RAPPORT D'EXAMEN Demande internationale n° PCT/FR00/0141 

PRELIM1NA1RE INTERNATIONAL - FEU1LLE SEPAREE 



Concernant le point V 

Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et 
la possibility d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette 
declaration 

1 . II est fait reference aux documents suivants: 

D1: EP-A-0 702 033 
D2: US-A-4 438 074 
D3: EP-A-0 633 060 

2. D1-D3 revelent des dispositifs comprenant des reacteurs agites, des moyens 
d'admission et d'evacuation de fluides et munis de plusieurs agitateurs. D3 decrit 
I'utilisation du dispositif dans des precedes gaz-liquide-solide (D1 : abrege, page 3, 
ligne 30 - page 4, ligne 19, page 4, lignes 51-53, figures; D2: abrege, col. 1 , ligne 62 - 
col. 2, ligne 41, rev. 1-6, figures; D3, abrege, col. 1, lignes 1-6, col. 2, ligne 34 - col. 
4, ligne 33 et col. 4, lignes 35-42, col. 5, lignes 32-39, rev. 1-8, figures). 

3. L'objet de la revendication 1 se distingue du dispositif selon D1 en ce que le dispositif 
est pourvu de moyens d'injection de reactifs gazeux au fond du reacteur. Par 
consequent l'objet des revendications 1-16 par rapport au dispositif selon D1 est 
nouveau (article 33(2) PCT). 

Cette caracteristique est seulement une des possibilites que la personne du metier 
pourrait choisir, selon le cas d'espece, parmi plusieurs possibilites evidentes, pour 
resoudre le probleme pose (comme introduire independamment des reactifs gazeux) 
sans qu'une activite inventive soit impliquee. 

Par consequent l'objet des revendications 1-14 par rapport a D1 n'implique pas 
d'activite inventive (article 33(3) PCT). 

4. L'objet de la revendication 1 se distinguent des dispositif selon D2 ou D3 en ce que 
le dispositif est muni de plusieurs turbines centrifuges. Par consequent l'objet des 
revendications 1-1 6 est nouveau par rapport aux dispositifs selon D2 et D3 (article 
33(2) PCT). 



Fomnulaire PCT/Feuille s<§par6e/409 (feuille 1) (OEB-avril 1997) 



• / 
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L'utilisation de plusieurs agitateurs pour ameliorer le melange reactionnel est tres 
bien connue de I'etat de la technique. La demanderesse n'a pas montre que 
l'utilisation de plusieurs turbines centrifuges a la place d'autre combinaisons 
d'agitateurs a un effet surprenant ou inattendu. 

Par consequent I'objet des revendications 1-16 n'implique pas d'activite inventive 
(article 33(3) PCT). 

5. L'attention de la demanderesse est attiree sur le fait que la partie experimental de 
la demande montre seulement que le taux de conversion d'un reacteur muni de deux 
ou trois agitateurs est plus eleve que dans un reacteur avec un seul agitateur. 

Concernant le point VII 

Irregularis dans la demande internationale 

1 . Contrairement a ce qu'exige la regie 5.1 a) ii) PCT, la description n'indique pas Tetat 
de la technique anterieure pertinent expose dans les documents D1-D3 et ne cite pas 
ces documents. 

Concernant le point VIII 

Observations relatives a la demande internationale 

1. Les caracteristiques enoncees dans les revendications de dispositif 10-12 servent 
plus a expliciter le mode d'utilisation du dispositif qu'a definir clairement le dispositif 
en termes de caracteristiques techniques. Les limitations que Ton entend definir par 
ces caracteristiques ne ressortent done pas clairement de cette revendication, 
contrairement a ce qui est exige a Tarticle 6 PCT. 

2. La revendication 13 ne se fonde pas sur la description, comme Texige I'article 6 PCT, 
etant donne que sa portee est plus vaste que celle qui est justifiee par la description 
(voir page 3, lignes 28-29). 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou 
du mandataire 

AM 1507-DD 


POUR SUITE vo ' r * a notification de transmission du rapport de recherche internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande Internationale n° 

PCT/FR 00/01416 


Date du depot international tfour/mo/s/annee,) 

25/05/2000 


(Date de priorite (la plus ancienne) 
(jour/mois/annee) 

16/07/1999 


Deposant 

ELF ATOCHEM S.A. 



Le present rapport de recherche internationale, etabli par I' administration chargee de la recherche internationale, est transmis au 
deposant conformement a I'article 1 8. Une copie en est transmise au Bureau international. 

Ce rapport de recherche internationale comprend 4 feuilles. 

[X] II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a ete effectuee sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a ete deposee, sauf indication contraire donnee sous le meme point. 



□ 



la recherche internationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande internationale remise a 1'administration. 



En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acldes amines divulguees dans la demande internationale (le cas echeant), 
la recherche internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 

Q contenu dans la demande internationale, sous forme ecrrte. 

deposee avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 
remis ulterieurement a 1'administration, sous forme ecrite. 
rem is ulterieurement a 1'administration, sous forme dechjffrable par ordinateur. 

La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

i ] La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presente par ecrit, a ete fournie. 



□ 
□ 
□ 
□ 



2. 
3. 



I I II a ete estlme que certalnes revendl cat Ions ne pouvalent pas fa Ire I'objet d'une recherche (voir le cadre I). 
[ j II y a absence d'untte de I'lnventlon (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le tltre, 

|X| le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant. 

I I Le texte a ete etabli par 1'administration et a la teneur suivante: 



5. En ce qui concerne I'abrege, 

j [ le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

Ele texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par 1'administration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a 1'administration dans un delai d'un mois a compter de la date d'expedition du present rapport 
de recherche internationale. 

6. La figure des desslns a publier avec I'abrege est la Figure n° J 



I I suggeree par le deposant. | _ ] Aucune des figures 

[X| parce que le deposant n'a pas suggere de figure. n eSt * publ ' er " 

I I parce que cette figure caracterise mieux I* invention. 



Formulaire PCT/ISA/210 (premiere feuille) Guillet 1998) 
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Cadre III TEXTE DE LABREGE (suite du point 5 de la premiere feuille) 



Dispositif comportant un reacteur agite vertical (v) de forme cyl indrique, muni 
de plusieurs turbines centrifuges (a) disposees le long d'un arbre d'agitation 
unique vertical, et ses applications dans la mise en oeuvre de tout procede 
dans lequel on fait reagir plusieurs composants gazeux en presence d'un solide 
mis en suspension dans une phase liquide. Le dispositif convient tout 
parti culierement pour la fabrication directe du peroxyde d'hydrogene. 
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REACTEUR MULT1ETAGE, SES APPLICATIONS ET PROCEDE DE 
FABRICATION DU PEROXYDE D'HYDROGENE 

La presente invention concerne un proc6d6 selon lequel on fait 
5 reagir plusieurs composants gazeux en presence cTun solide mis en 
suspension dans une phase liquide. L'invention concerne egalement un 
dispositif pour la mise en ceuvre du proc&ie. L'invention a plus 
particulierement pour objet un dispositif et un proced§ de fabrication de 
peroxyde d'hydrogSne directement a partir d'oxygene et d T hydrog&ne avec 

10 un catalyseur mis en suspension dans une phase aqueuse. 

II est connu, des demandes de brevet WO 96/05138 et 
WO 92/04277, de faire reagir Thydrogdne et I'oxygdne. dans un r6acteur 
tubulaire {pipeline reactor) dans lequel circuie & grande vitesse un milieu 
reactionnel aqueux comprenant un catalyseur en suspension. L'hydrogene 

15 et l'oxyg£ne sont ainsi disperses dans le milieu reactionnel dans des 
proportions depassant la limite d'inflammabilite de Phydrogene, c'est-S- 
dire pour un rapport de concentrations molaires hydrogene sur oxygdne 
superieur d 0,0416 (Encyclop6die des Gaz - Air Liquide, page 909). La 
securite d'un tel procSde n f est assuree que si I'hydrogene et Toxyg&ne 

20 demeurent sous forme de petites bulles. Par ailleurs, pour obtenir une 
conversion raisonnable des reactifs gazeux la longueur du reacteur 
tubulaire doit etre importante et doit comporter un nombre eleve de 
coudes. Dans ces conditions, il est difficile de garantir Tabsence de 
formation de poche de gaz. De plus, un arret de la circulation du milieu 

25 reactionnel aqueux peut provoquer 1'apparition d'une phase gazeuse 
continue explosive. 

II est connu, de la demande de brevet europeen EP 579 109, de 
faire reagir I'hydrogene et I'oxygdne dans un reacteur S lit fixe arros6 
("trickle bed") rempli de particules solides catalytiques au travers duquel 

30 on fait ruisseler h co-courant, le milieu reactionnel aqueux et la phase 
gazeuse contenant ThydrogSne et Toxygene. La securite d f un tel procede 
est egalement tres difficile a assurer en raison des risques d'assSchement 
d f une partie du lit fixe arros6 et de la difficulte a evacuer les quantites 
importantes de chaleur genSrees par la reaction. 
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Par ailleurs, les brevets US 4009252, US 4279883, US 4681751 
et US 4772458 divulguent un procede de fabrication directe de peroxyde 
d'hydrogene selon lequel on fait reagir dans un reacteur agit§ I'hydrogene 
et I'oxygfene en presence d'un catalyseur mis en suspension dans un 
5 milieu reactionnel aqueux. L'utilisation d'un reacteur agite presente 
toutefois I'inconvSnient de conduire soit a un faible taux de conversion 
soit a une productivite insuffisante. 

On constate de la literature en genera! que pour op6rer en toute 
security la productivite doit etre sacrifice et qu'inversement 
10 I'augmentation de la productivite en peroxyde d'hydrogene se fait au 
depens de la security. 

La presente invention vise done a fournir un procede comprenant 
une etape reactionnelle mettant en jeu plusieurs composants gazeux en 
presence d'un solide mis en suspension dans une phase liquide et en 
15 particulier un procede de fabrication directe de peroxyde d'hydrogene en 
toute securite et avec une productivite optimale en peroxyde d'hydrogene, 
ainsi qu f un dispositif permettant sa mise en ceuvre- 

Le dispositif selon Tinvention comporte un reacteur agite vertical 
de forme cylindrique, muni de moyens d'injection de reactifs gazeux au 
20 fond, de moyens de sortie en haut pour evacuer les reactifs gazeux et de 
plusieurs turbines centrifuges disposees, de preference regulterement, le 
long d'un arbre d'agitation unique vertical. L f arbre vertical est entrame en 
general par un groupe moto-reducteur qui, le plus souvent, est situe soit 
en haut sort en dessous du reacteur, Selon sa longueur, Parbre peut etre 
25 supporte par un ou plusieurs paliers. 

Le reacteur peut 6galement etre equipe de contre-pales et/ou 
d'echangeur thermique. 

Le reacteur parfaitement agite est constitue d'une seule capacite 
sans cloison fixe horizontale. La hauteur du reacteur est en general 
30 comprise entre 1,5 et 10 fois le diamfetre et de preference comprise entre 
2 et 4 fois le diametre. Le reacteur est 6galement muni d'un fond et d'un 
couvercle pouvant §tre plat ou semi-spherique- 

La figure 1 est un schema simplifie d'un dispositif particulier de 
1'invention. 
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Le dispositif comprend un rdacteur agite vertical (V) muni de 
plusieurs turbines centrifuges (a) disposees le long d'un arbre d'agitation 
entraine par un moteur (M). Le reacteur est egalement equipe de contre- 
pales (c) et d f un 6changeur thermique (R). Des moyens d'injection (1,2) de 
5 reactifs gazeux sont prevus au fond du reacteur et une sortie (3) situee en 
haut du reacteur sert a evacuer les reactifs gazeux. 

Selon invention, tout type de turbine centrifuge capable d'aspirer 
au niveau de I'axe central du reacteur un melange de liquide, de bulles 
gazeuses et de solide en suspension, et de projeter ce melange 
10 radialement selon un plan horizontal afin d'assurer une circulation de 
melange liquide, bulles de gaz et solide suivant ia figure 1 , peut convenir. 

Les turbines radiates flasqu^es avec une ou deux ouvertures 
centrales sont pr6ferees. Les turbines flasquees analogues d celles 
utiiisees pour les pompes & eau centrifuges avec Torifice de pompage 
15 dirige vers le bas conviennent tout particulierement. 

Les turbines peuvent etre 6quipees de plusieurs aubes disposees 
radialement ou inclinees ou en spirales. Le nombre d'aubes est de 
preference compris entre 3 et 24. 

Le nombre de turbines depend du rapport de ia hauteur du reacteur 
120 sur le diametre du reacteur et est en general compris entre 2 et 20, de 
preference compris entre 3 et 8. 

La distance entre deux turbines est de preference comprise entre 
0,5 et 1,5 fois le diametre exterieur de la turbine ; celui-ci est de 
preference compris entre 0,2 et 0,5 fois le diametre du reacteur. 
25 L'epaisseur des turbines est de preference comprise entre 0,07 et 

0,25 fois le diametre de la turbine. Par epaisseur, on entend la distance 
entre les deux fiasques de la turbine. 

Le dispositif selon Tinvention peut egalement comprendre un filtre 
installe a TintSrieur ou d I 'exterieur du reacteur. 
30 En mode de fonctionnement, la partie inferieure du reacteur est 

occupee par une phase liquide comprenant des catalyseurs solides en 
suspension et une multitude de petites bulles de reactifs gazeux, tandis 
que la partie superieure est occupee par une phase gazeuse continue. Le 
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volume occupy par la phase gazeuse continue represente entre 10 a 30 % 
du volume total du r6acteur et de preference 20 5 25 %. 

Les turbines sont disposees le long de I'arbre d'agitation de 
maniere & ce qu'elles soient immergees, et de preference completement 
5 immergees, dans la phase liquide lorsque T agitation est a Tarr§t. 

La vitesse de rotation de la turbine est choisie de maniere a obtenir 
a la fois le maximum de bulles de gaz possible par unite de volume de 
phase liquide et un diametre minimal de bulles. 

Pour eviter que I'ensemble de la phase liquide se mette en rotation, 
10 le reacteur est equips de contre-pales, constitutes de preference par 
plusieurs plaques rectangulaires verticales, dispos6es autour des turbines. 
Les contre-pales sont en general situees entre la paroi cylindrique du 
reacteur et les turbines. 

La hauteur de ces plaques metalliques est en general voisine de 
15 celle de la partie cylindrique du reacteur. La largeur est en general 
comprise entre 0,05 et 0,2 fois le diamdtre du reacteur. 

Le nombre de contre-pales choisi est determine en fonction de leur 
largeur et est en general compris entre 3 et 24 et de preference compris 
entre 4 et 8. 

20 Les contre-pales (c) sont de preference plactes verticalement a une 

distance comprise entre 1 et 10 mm de la paroi (p) du reacteur et 
orientees dans Taxe des rayons issus du centre du reacteur, comme 
indique sur la figure 2 qui est une coupe transversale du reacteur equipe 
d'une turbine particuliere avec (O) representant Torifice d'aspiration de la 

25 turbine, (f) le flasque de la turbine et (u) Taube de la turbine. 

On peut remplacer les contre-pales, en tout ou en partie, par un 
echangeur thermique. L'6changeur est, de preference, constitue par un 
faisceau de tubes cylindriques verticaux d'une hauteur voisine ou egale a 
celle de la partie cylindrique du reacteur. 

30 Ces tubes (t) sont en general disposes verticalement autour des 

turbines suivant la figure 2. 

Le nombre et le diametre de ces tubes sont determines afin de 
maintenir la temperature de la phase liquide dans les limites souhaitees. Le 
nombre de tubes est squvent compris entre i 8 et : 64k 
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Bien que le dispositif selon I'invention peut etre utilise pour la mise 
en ceuvre d'une reaction a pression atmospherique, on prefere le plus 
souvent operer sous pression. Des pressions elevees de I'ordre de 1 0 a 80 
bar sont avantageusement choisies pour accelerer la vitesse de reaction. 
5 Le reacteur, les moyens d'agitation et les echangeurs peuvent etre 

constitues en tout materiau usuel de I'industrie chimique, comme par 
exemple les aciers inox {304 L ou 31 6 L). 

Un revetement protecteur de polymere comme le PVDF 
(polyfluorure de vinylidene), le PTFE (polytetrafluoroethylene), le PFA 

10 (copolymere de C 2 F 4 et d'ether vinylique perfluore), ou le FEP (copolymere 
de C 2 F 4 et de C 3 F 6 ) peut etre applique sur toutes les surfaces internes du 
reacteur, et surfaces externes des moyens d'agitation et echangeurs. On 
peut egalement limiter le revetement a certains elements soumis a 
I'abrasion, comme par exemple les turbines. 

15 Le dispositif convient tout particulierement pour la fabrication 

directe du peroxyde d'hydrogene avec de I'hydrogene et de I'oxygene 
injected sous forme de petites bulles, de diametre inferieur a 3 mm et de 
preference compris entre 0,5 et 2 mm, dans la phase liquide aqueuse 
avec, de preference, des debits molaires tels que le rapport debit molaire 

20 d'hydrogene sur celui d'oxygene soit superieur a' 0,041 6, tandis que la 
teneur en hydrogene dans la phase gazeuse continue est maintenue en 
dessous de la limite d'inflammabilite. 

Les catalyseurs utilises en general sont ceux decrits dans le brevet 
US 4772458. Ce sont des catalyseurs solides a base de palladium et/ou 

25 platine, eventueiiement supportes sur de la silice, de I'alumine, du carbone 
ou des silicoaluminates. 

Outre les catalyseurs en suspension, la phase aqueuse rendue 
acide par I'addition d'un acide mineral peut comprendre des stabilisants du 
peroxyde d'hydrogene et des inhibiteurs de decomposition comme par 

30 exemple les halogenures. Le bromure est particulierement prefere et il est 
avantageusement utilise en combinaison avec du brome a Tetat libre (Br 2 ). 

Un second objet de I'invention est le proced<§ comprenant une 
etape reactionnelle mettant en jeu plusieurs composants gazeux en 
presence d'un solide mis en suspension dans une phase liquide. Ce 
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procede consiste a introduire les composants gazeux (2 ou plus) au fond 
du reacteur soit separement soit sous forme de melange. L' introduction 
sous forme de melange est prefer^ lorsque la composition du melange 
gazeux est compatible avec les exigences de la securite. Dans ce cas, 
5 V alimentation en reactifs peut se faire par un conduit menage dans i'arbre 
d'agitation puis, par une serie de petits orifices perc6s au centre de la 
turbine situee au fond du reacteur de manfere h produire un grand nombre 
de petites bulles dans le flux liquide ejects par la turbine. 

Lorsque le procede necessite I'alimentation des composants 

10 gazeux dans les proportions pr6sentant des risques d' inflammation ou 
d'explosion, les riactifs gazeux sont introduits separement dans le 
reacteur soit par injection par des tuyeres distinctes situees devant Torifice 
d'aspiration de la turbine la plus inferieure, soit par des tubes frittes 
distincts situes immediatement en dessous de la turbine la plus inferieure. 

15 On peut operer aussi bien en continu qu f en semi-continu avec le 

dispositif de la presente invention. 

En mode semi-continu, les reactifs gazeux sont introduits en 
continu pendant un temps determine dans la partie inferieure du reacteur, 
occupee par une phase liquide comprenant le solide catalytique en 

20 suspension. 

L'exces de reactifs gazeux parvenant dans la phase gazeuse 
continue du reacteur est generalement evacue en continu de facon a 
maintenir la pression regnant a Tinterieur du reacteur constante. A la fin 
du temps determine, le reacteur est d6charge pour recuperer ies produits 
25 de reaction. 

Lorsqu'on opere en continu, on introduit en continu dans le 
reacteur, initialement charge du solide catalytique en suspension dans la 
solution reactionnelle constituant la phase liquide, les reactifs gazeux ainsi 
que la solution reactionnelle, L'exces de reactifs gazeux est evacue en 
30 continu et les produits de reaction sont soutires en continu par 
prelevement continu de la phase liquide par Tintermediaire d'un ou de 
plusieurs filtre(s) de fapon & maintenir les solides catalytiques en 
suspension h Pinterieur du reacteur. 
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Le ou les filtres peuvent etre du type bougie filtrante en metal fritte 
ou en ceramique places, de preference, verticalement dans le reacteur a 
cote des tubes de refroidissement verticaux ou contre-pales. 

Les filtres peuvent aussi etre places a Texterieur du reacteur et 
5 dans ce cas, sont de preference constitues d'un tube creux poreux, en 
metal ou en ceramique, a I'interieur duquel circule en circuit ferme la 
phase liquide du reacteur comprenant le catalyseur en suspension. Un 
dispositif comprenant un filtre a Texterieur du reacteur est illustre par la 
figure N° 3. Le tube creux (g) est dispose verticalement et est alimente a 

10 sa base par la phase liquide prelevee au fond du reacteur, la phase liquide 
recueillie en haut du tube est renvoyee dans la partie superieure du 
reacteur. Cette circulation continue peut se faire sous Taction d'une 
pompe ou bien sous Taction des surpressions locales creees par les 
turbines d'agitation du reacteur. 

15 Suivant un dispositif prefere de Tinvention represent^ a la figure 

N° 3, la phase liquide claire debarrassee du catalyseur est recueillie dans 
une double enveloppe (h) placee autour du tube . creux poreux puis, 
evacuee par une vanne (6) de regulation de facon a maintenir constant le 
niveau de phase liquide dans le reacteur. De la solution r6actionnelle est 

20 pompee en continu dans le reacteur avec un debit determine pour 
maintenir la concentration en produit de reaction soluble dans la phase 
liquide, a une valeur choisie. Une partie de la solution reactionnelle peut 
etre avantageusement injectee de maniere sequentielle dans ia double 
enveloppe (h) par le conduit 7 pour decolmater le filtre. La solution 

25 reactionnelle peut egalement etre pulverisee sous haute pression pour 
nettoyer en continu la phase gazeuse continue du reacteur. 

Les reactifs gazeux sont introduits en continu dans le fond (b) du 
reacteur par les voies 1 et 2 et ceux non reagis peuvent etre recycles par 
la voie 4. 

30 Dans le cas de la synthese directe du peroxyde d'hydrogene, un 

debit choisi d'hydrogene est injecte via (1) dans la phase liquide et en 
dessous de la turbine inferieure (b). Un debit choisi d'oxygene contenant 
une faible proportion d'hydrogene est preleve (4) dans la phase gazeuse 
continue du reacteur et injecte dans la phase liquide via (2) et en dessous 



WO 01/05498 




PCT/FR00/01416 



la turbine inferieure (b). Un debit d'oxygene neuf (5) est injecte dans la 
phase gazeuse continue du reacteur pour compenser Toxygene consomme 
et aussi pour maintenir la phase gazeuse continue en dehors des limites 
d'inflammabiiite. Un regulateur de pression {d<§verseur) permet d'evacuer 

5 de la phase gazeuse continue du reacteur Texcds de reactifs gazeux (3) 
ainsi que les gaz inertes comme Tazote qui sont eventuellement presents 
dans Toxygene neuf. 

Le dispositif, selon rinvention, presente ravantage, en cas d'arret 
accidentel de r agitation de permettre S toutes les bulles des reactifs 

10 gazeux de remonter et d'atteindre directement la phase gazeuse continue 
sous la seule action des forces de la gravite. 

PARTIE EXPERIMENTALE (exemples) 

Dispositif pour la synthese directe d'une solution aqueuse de 
15 peroxyde d'hydrogene 

Le reacteur d'une capacite de 1 500 cm 3 est constitue d'une cuve 
cylindrique de 200 mm de hauteur et de 98 mm de diametre. 
Le fond et le couvercle sont plats. 
20 Un manchon amovible en PTFE de 1,5 mm d'epaisseur est place 

dans le bol du reacteur 

L' agitation est assuree par un axe vertical en acier inox de 180 
mm de long et de 8 mm de diametre entrame par un accouplement 
magnetique place sur le couvercle du reacteur. 
25 Une, deux ou trois turbines flasquSes de 45 mm de diamfctre 

exterieur r de 9 mm d'6paisseur (entre les 2 flasques) munies d f un orifice 
d'aspiration de 12,7 mm de diamdtre, orients vers le bas, et de 8 aubes 
radiales plates de 9 mm de largeur, de 1 5 mm de longueur et d'epaisseur 
1,5 mm, peuvent etre fixees sur Tarbre d'agitation & differentes hauteurs 
30 choisies de maniere a diviser la phase liquide en volume sensiblement 
egaux. 

La turbine inferieure est placee a 32 mm du fond, la deuxieme 
turbine a 78 mm du fond et la troisieme a 1 25 mm du fond. 

Quatre contre-pales de 190 mm de hauteur, de 10 mm.de largeur 
35 et de 1 mm d f epaisseur sont placees verticalement dans la cuve 
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perpendiculairement a la paroi intSrieure du reacteur et maintenues h 1 
mm de cette parol par deux anneaux centreurs. 

Le refroidissement ou le chauffage est assure par huit tubes 
verticaux de 6,35 mm de diametre et de 1 50 mm de longueur disposes en 
5 couronne a 35 mm de I'axe de la cuve. 

Ce serpentin est parcouru par un courant d'eau a temperature 
constante. 

L'injection de I'hydrogene et de I'oxygene dans la phase liquide se 

fait au moyen de deux tuyaux distincts en inox de 1,58 mm de diametre 
10 conduisant les gaz au centre de la turbine inferieure. LMnjection des 

reactifs gazeux dans le milieu aqueux ainsi que celle de Toxygdne dans la 

phase gazeuse continue sont nlgulees a I'aide de debitmetres massiques. 

Certains essais sont effectues en rempla^ant l'oxygdne par un melange 

oxygene-azote en differentes proportions. 
15 La pression regnant a Tinterieur du reacteur est maintenue 

constante grace h un deverseur. 

L'hydrogene, Toxygdne et eventuellement T azote constituant le 

flux gazeux sortant du reacteur sont doses en ligne par chromatographic 

en phase gaz. 

Preparation du catalyseur 

Le catalyseur utilise contient 0,7 % en poids de palladium 
metallique et 0,03 % en poids de platine supports sur une silice 
25 microporeuse. 

II est prepare par impregnation de la silice (Aldrich ref. 28,851-9} 
de caracteristiques suivantes : 

- Taille moyenne des particules = 5 a 15 pm 

- Surface BET = 500 m 2 /g 
30 - Volume des pores = 0,75 cm 3 /g 

- Diametre moyen des pores = 60 A, 

avec une solution aqueuse contenant PdCI 2 et H 2 PtCI 6 , suivi d'un sechage 
et enfin d'un traitement thermique sous balayage d'hydrogene a 300° C 
pendant 3 heures. 

35 Le catalyseur est ensuite mis en suspension (10 g/l) dans une 

—solution, contenant 60 mg de - N de: H3PO4, 
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chauffee a 40°C pendant 5 heures, puis est filtr6, lave a I'eau 
demineralisee et seche. 

Milieu reactionnel aqueux 

5 

On prepare une solution aqueuse par ajout de 12 g de H 3 P0 4 , 58 
mg de NaBr et 5 mg de Br 2 dans 1 000 cm 3 d'eau demineralisee. 

Mode operatoire general 

On introduit dans Tautoclave le volume choisi de milieu reactionnel 
aqueux puis on ajoute la quantity determin§e de catalyseur. L' autoclave 
est pressurise par injection d'un debit choisi d'oxygene dans la phase 
gazeuse continue. La pression reste constante grace au r6gulateur de 
15 pression. Le milieu liquide est porte a la temperature choisie par circulation 
d'eau thermostate dans le faisceau de tubes de refroidissement. 

L' agitation est reglee a 1 900 t/min et les debits choisis d'oxygene 
et d'hydrogene sont injectes au centre de la turbine inferieure. 

On mesure le debit et la teneur en hydrogene du melange gazeux 
20 sortant du regulateur de pression. 

Apres 1 heure de reaction, on coupe Tarrivee d'hydrogene et 
d'oxygene dans le milieu reactionnel aqueux et on maintient Tinjection 
d'oxygene dans la phase gazeuse continue jusqu'a la disparition totale 
d'hydrogene dans cette derniere. On coupe alors I'arrivee d'oxygene, puis 
25 on decomprime le reacteur et enfin on r6cupere la solution aqueuse de 
peroxyde d'hydrogene. 

La solution aqueuse de peroxyde d'hydrogene recuperee est 
ensuite pesee, puis separee du catalyseur par filtration sur un filtre 
Millipore*. 

30 La solution rSsultante est alors dosee par iodometrie permettant 

ainsi de determiner la concentration en peroxyde d'hydrogene. La 
selectivity de la synthese est definie comme 6tant le pourcentage du 
nombre de moles de peroxyde d'hydrogene forme sur le nombre de moles 
d'hydrogene consomme. 

35 Le taux de conversion est defini comme etant le pourcentage du 

volume d'hydrogene consomme sur le volume d'hydrogene introduit. 
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Les conditions operatoires et les resultats obtenus lors des 
differents essais sont regroupes dans le tableau ci-apres. 

On opere avec les deux turbines inferieures pour les exemples 2, 
3, 1, 8, 9 et 14. 
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Les exemples 1, 2, 3 et 4 montrent que pour des conditions de 
temperature, de pression et de rapport H 2 /0 2 identiques, !' augmentation du 
nombre de turbines radiales permet d'augmenter le taux de conversion 
avec la meme efficacit6 que par la combinaison de plusieurs reacteurs en 
5 cascade. 

En effet, si Ton designe par T t le taux de conversion d'un Stage 
{reacteur avec t turbine), T 2 le taux de conversion global du reacteur avec 

2 turbines et T 3 le taux de conversion du reacteur avec 3 turbines, on 
constate que Ton vSrifie bien la r§gle de calcul de la conversion des 

io reacteurs agites montes en cascade : 
<1-T 2 ) = (l-T.Hi-T^at 
(1-T 3 ) = (l-T^d-TOd-Tt) 

Cette relation permet d'extrapoler le nombre de turbines 
necessaires pour obtenir le taux de conversion eleve recherche par 
15 Tinvention. 

Les exemples 7, 8 et 9 montrent que, pour un reacteur et des 
conditions de reaction identiques, le taux de conversion et la teneur en 
H 2 0 2 de la solution apres 1 heure de reaction augmente fortement avec la 
concentration en hydrogene du melange gazeux introduit dans la phase 
20 liquide. 

Les exemples 5 et 6 montrent qu'il est possible d'obtenir, avec le 
reacteur selon Tinvention, un taux de conversion de 80 % avec seulement 

3 turbines avec une productivity depassant 100 kg de H 2 0 2 par heure et 
par m 3 utile de reacteur avec une selectivite tres elevee. 

25 Les exemples 10 et 11 montrent que le reacteur selon Tinvention 

permet d*obtenir des taux de conversion et des concentrations en H 2 0 2 
Sieves lorsqu'on utilise un melange oxygene-azote (10 % a 20 %) au lieu 
d'oxygene pur, 

L'utilisation d f air (exemple 12 et 13) donne encore des resultats 
30 interessants. 

Les exemples 1 4 et 1 5 montrent egalement avec un autre rapport 
H 2 /0 2 que le passage de 2 turbines a 3 turbines permet d'augmenter le 
taux de conversion en hydrogene et de diminuer la concentration en H 2 
dans la phase gazeuse continue du reacteur. 



WO 01/05498 




PCT/FR00/01416 



RE VENDI CATIONS 

1. Dispositif comportant un reacteur agite vertical de forme 
cyiindrique, pourvu de moyens d'injection de reactifs gazeux au fond, de 
5 moyens de sortie gazeuse en haut et, eventuellement equipe de contre- 
pales et/ou d'echangeur thermique caracterise en ce que le reacteur est 
muni de plusieurs turbines centrifuges disposees, de preference 
regulierement, le long d'un arbre d'agitation unique vertical. 

10 2. Dispositif selon la revendication 1 caracterise en ce que la 

hauteur du reacteur est comprise entre 1,5 et 10 fois le diametre et de 
preference comprise entre 2 et 4 fois le diam&tre. 

3. Dispositif selon la revendication 1 ou 2 caracterise en ce que les 
15 turbines sont radiates. 

4. Dispositif selon la revendication 3 caracteris6 en ce que les 
turbines sont flasquees. 

20 5. Dispositif selon la revendication 4 caracterise en ce que les 

turbines ont une ou deux ouvertures centrales, 

6. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 5 
caracterise en ce que le nombre de turbines est compris entre 2 et 20 et 

25 de preference compris entre 3 et 8. 

7. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 6 
caracterise en ce que le diametre exterieur des turbines est compris entre 
0,2 et 0,5 fois le diametre du reacteur. 

8. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 13 7 
caracterise en ce que I'epaisseur des turbines est comprise entre 0,07 et 
0,25 fois le diam&tre des turbines. 

35 9. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 8 

caracterise en ce que les turbines sont equipees de plusieurs aubes en 
spirales ou inclinees ou disposees radialement. 

10. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 9 caracterise en 
40 ce que la partie inferieure du reacteur est occupee, en mode de 
fonctionr^ment, par une phase liquide comprenan t de s catalyseurs solides 
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en suspension et une multitude de petites bulles de r^actifs gazeux, et la 
partie superieure est occup6e par une phase gazeuse continue. 

11. Dispositif selon la revendication 10 caracteris<§ en ce que la 
5 phase gazeuse continue reprSsente 10 a 30 % du volume du reacteur et 

de preference 20 a 25 %. 

12. Dispositif selon la revendication 10 ou 11 caracterise en ce 
que les turbines sont immergges et de preference complement 

10 immergees dans la phase liquide lorsque ('agitation est i Tarret. 

13. Dispositif selon Tune des revendications 1 ^ 12 caracterise en 
ce que le reacteur est muni d'un ou plusieurs filtre(s). 

15 14. Dispositif selon la revendication 13 caracterise en ce que le ou 

les filtre{s) est a I'interieur ou a Texterieur du reacteur. 

15. Procede comprenant une etape reactionnelle mettant en jeu 
plusieurs rdactifs gazeux en presence d'un solide mis en suspension dans 

20 une phase liquide caracterise en ce que les reactifs gazeux arrivent au fond 
du reacteur du dispositif selon Tune des revendications 1 a 14. 

16. Procede de preparation d'une solution aqueuse de peroxyde 
d'hydrogene a partir d'hydrogene et d'oxygene caracterise en ce que Ton 

25 utilise un dispositif selon Tune des revendications 1 a 14. 
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